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ipfisob pflpravy M-dlxnetylpyrasolantrono 



Vynalez se rp&sobu pflpravy 5 f B«di- 
metyVpyraxoHmtroau xedukcl dlaxortovaneho 

Presto, ie pf*r«va s*ix*n*ho nwlk^ 
vameho pyraxolantronu Jc pfedmttem fttf 
vfideckfcb l patentovfcn 9*kU P* *wva je- 
ho C-alkyldcrivata nc-:! popsina. Jeho 5,6- 
-dlmetyldarivflt pNpraven? podle tohoto vy- 
nalMutna obdotae i:hamtcke vlastmosti jako 
zaLWadnl pyrazolantron, .v dteledku pftsobe- 
n! svfch alkylovfch skupta zlepSuje v -bar- 
vlvech latleh icoiorlatlcke vlastoostl. 

Zpflsobem podle tohoto vynalezu se 5.B- 



diineiylpyiKoUrrtran pfiprawje z 
tyl-l-ammoaivtrachknami dlazotacl » 
duifcl redukcl. Dlaxotace se provadi kyse- 
linou nitrosylslrovou. Vznlkly- diaxroturosul- 
M se redukuje se stftCttasiem sotafin na 
S 8^taelylaaitracbliianyl-l-iiytlra2^1«\n- 
ranan, ktery- se z vodn^bo rartoku ttoiuje 
ve forme draselne soli. ZaUfatlm v <pro- 
stradl kyseltay strove se ^^^"SJS 
drasalny hydrolysuje a pfechodflie vznflcl? 
dimetylaiuracbtmmyl-l-hydrazin se aoufias- 
nfi cykllsuje na 5.8-dimetylpyrazodarftron. 




14689S 



C« 3 0 NHp 





SOjNa 



CH 3 0 

VSechny reakCci stupnfi problhaji hladce 
a kvaUta dlmetyLpyrazolantroou je postaCu- 
jfri pro pffpravu vfit&jny barvlv. Produkt Je 
mo4no ptefcistit sublimacL \ 

PflWad 

Do ISO g 94% kyseltay strove se vnese 
za mlchani 7,2 g dusifinanu sodmfeho pfl 
maxtaftmi teplote 40 Po Oplnem roz- 
puSt&nl se nrtrosylslr&va* fryselina ocbladl 
na 15—17 *C a vnese se do nt 22,3 g 5,8-dl- 
matyM-aminoantrachtaoou. Zvotaia se za- 
hfeje na 30— 35 °C a 2a mtcharil se udrfuje 
na <6to teplotfi 4 hodtoiy. Po uikanCeni diazo- 
tace [zkouska na Kj-skrobovf paplrek) se 
xeaktnl smfa vllje do 400 ml vody a 200 g 
ledu pfi teplotfi 25 °C. Vyloufienf diazonium- 
sulfAt se odftttruje ira miCl a tflkrftt pro- 
myje 20 ml 30% roztoku kuchyftsk* soil. 
Prvnl promfvacl p oil 11 se jftnA k hiavntau 
flkrAtu, ostatni se zpracuji jako odpadnl 
vody. K filtrttu {celkov? objem €00 ml) se 
pfldA 60 g kuchyflskfi soli a 5 g chlartdu 
zraeonatfiho. VylouCsna podvofna sul dlazo- 
lfttky s chlorrdem zlnefinfftfm se odflltruje, 
promyje asi 50 ml konc. roz-tofcu NaCl a 




pfidA k hlavnlmu podllu. Pasta dlazotetky 
se vnese behem 1 hodmy do roatoku slHCi- 
tanu sodnSho pftpravanfiho smlSemta 31,2 g 
NaHSOs ve forme 78 g 40% coztofru s 30 ml 
10N louhu sodneho, 450 ml vody a 50 g 
ledu. Teplota bfihem vmaSenl diaza Je 17 at 
30^. Mfcha se pfes fioc. xostok must b?t 
stale altaallck? na orllanL PflSti den se za- 
hf eje ma 75 *C. Po rozpuSt&nl vSech kompo- 
nant se pfWa 3 g aktlvmlho uhli a *oztok 
se za tepla sklenije. Atottvol unit se na in- 
tra promyle teplou vodou, liltratse za tepla 
vysoll 70 g KC1 a ponecnft se zvotaa ichlad- 
nout na 20 °C. VylouCenA draseln* sal hyd- 
razine ltonanu se odsaje a suSt ve vaikuu 
Dri 50-60 °C. VysuSenf .produkt se zvolna 
I za nrtchtal vnese do 240 g kyseltay sin** 
konc. pfi teplotfi 40-50 # C a na t6to teptote 
TwW rotfok udriuje 8-7 
iota se zvfSl na 90-95 -C a po ^^^m 
zahHvant na ttto teplote se ocWadl na 
75 Pftkape se 240 ml vody pT«emi se 
teplota udrtule m B0«C. OcnJadT sena 25 L 
a vylouCenf dimetylpyrazolantron se odlU- 
' truje na rtltfi. Promyje se nrodou do neutrAl- 
nl reakce a su51 ve vakuu P^J^ 0 ^- 
Vftfifek Je 19,8 g 99% prodtiktu. 
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Zpiteob pflpravy 
nu vzorce 



5,8-dlnietylpyrazolawtro- 




vyznaCenf tiro, ie 5,8-dUnfftyM-atntnoftnjtra- 
chLnc-n diazotfule dusiCnanem sodnfm v 
prostfedl kyselLny slrovS, vznJkW dlraronlovd 
sill se redirkuje rottokem slf iCitami sodn6h*> 
v alkalickfcm prcwtfedt a redukfinl produkt 
se tsoluje ]ako 5,8-diinertylattfTachiiian-l- 
-hydra2indisulfonan draseta?. kter? se kon- 
centr3vanou kyselfcnou slrovou pf i 90— 95 *C 
cyklisuje na 5,8-dimetylpyrazolantron. 
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Zpteob pripravy 
nu vzorce 



5,8-dlmetylpyrazolaffntm- 




vyznafian? Urn, ie 5,8-dimetyM-aminottntra- 
chLncfl se diazoftije dusiCnanein sodnjm v 
prastf adl kysellny strove, vznfikla dliaronlova 
sAl se redirkuje xoztokem stflCKami sodnfeh j 
v alkaJickfem prostredl a redufefini produkt 
se isoluje ]ako 5,8-dimertylantTachtaan-l- 
-hydrazindisuifonan draselm?, kter? se kon- 
centrovanou kyselinou sirovou pf i 90—95 °C 
cyklisuje na 5,8«dimetylpyra20lftntran. 
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